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Vpliv sinteznih parametrov na velikost kristalov zeolita P: sinteza in strukturna 
karakterizacija  
Povzetek: Zeoliti so predstavniki kristaliničnih mikroporoznih materialov, ki jih 
najpogosteje pripravimo s hidrotermalno sintezo iz reakcijskih gelov, ki vsebujejo vir 
aluminija, silicija, topilo in strukturne usmerjevalce. Zaradi svoje značilne kemijske 
sestave, možnosti dodatne funkcionalizacije in urejenega sistema por točno določenih 
oblik in velikosti, se zeoliti uporabljajo kot učinkoviti absorbenti in heterogeni 
katalizatorji v pomembnih industrijskih procesih. Poleg že dobro uveljavljene uporabe 
zeolitov v predelavi nafte, proizvodnji kemikalij, odstranjevanju NOx, SOx, N2, O2, vode 
iz zraka so zeoliti pokazali odlične lastnosti tudi na področju pridobivanja in shranjevanja 
virov energije ter na področju tehnologij selektivnega zajema in pretvorbe CO2 v goriva.  
V diplomski nalogi sem se osredotočil na preučevanje možnosti uporabe kubičnega 
zeolita P kot sorbenta za kasnejšo uporabo pri odstranjevanju plinov CO2 iz onesnaženega 
zraka. Namen diplomske naloge je bil preučiti sintezne parametre (čas in temperatura 
kristalizacije, pH), vpliv surfaktantov in Si/Al razmerja na velikost, obliko in 
aglomeriranost delcev zeolita P. Izbranemu sinteznemu postopku za sintezo zeolita P sem 
določil optimalne kristalizacijske pogoje in molsko razmerje.  
Vzorci so bili karakterizirani s pomočjo rentgenske praškovne difrakcije (XRPD), 
vrstične elektronske mikroskopije (SEM), termogravimetrične analize (TG), elementne 
analize (EDS), dinamičnega sipanja svetlobe (DLS) in CHN analize.  
S spreminjanem Si/Al razmerja sem uspel oz. sem bolje vplival na velikost in 
aglomeriranost delcev zeolita P kot z uporabo različnih surfaktantov. Pripravil sem fazno 
čist kubičen zeolit P (zeolit P1) z ocenjeno velikostjo osnovnih delcev približno 17 nm, 
ki so se nadalje povezovali v aglomerate različnih velikosti od 300 – 500 nm.  
 
Ključne besede: zeolit P, nanodelci, aluminosilikati, hidrotermalna sinteza, surfaktanti 
 
 
Influence of synthesis parameters on the size of zeolite P crystals: synthesis and 
structural characterization 
Abstract: Zeolites are a type of crystalline microporous materials. They are commonly 
prepared by hydrothermal synthesis from reaction gel containing aluminium and silicon 
source, a solvent and structure directing agents. Zeolites are used as effective absorbents 
and heterogeneous catalysts in various industrial processes due to their characteristic 
chemical composition, possibility of additionally functionalisation and ordered pore 
system of specifically defined shapes and size. The use of zeolites in oil refinery, chemical 
production and removal of NOX, SOX, N2, O2 and humidity from air is as well established. 
Furthermore, zeolites have proved successful in energy recovery and storage and selective 
capture and conversion of CO2 into fuels.  
This bachelor thesis focuses on the use of cubic zeolite P as potential sorbent for later 
removal of CO2 from polluted air. The aim of this thesis was to study synthesis parameters 
(crystallisation time and temperature, pH), influence of surfactants and Si/Al molar ratio 
on size, shape and agglomeration of zeolite P particles. Additionally, the optimal 
crystallisation conditions and molar ratio for zeolite P synthesis were determined.  
The samples were characterised using X-ray powder diffraction (XRPD), scanning 
electron microscopy (SEM), thermogravimetric analysis (TG), energy-dispersive X-ray 
spectroscopy (EDX), dynamic light scattering (DLS) and CHN analysis.  
To conclude, this study was able to show an increased modification on the size and 
agglomeration of zeolite P particles by changing Si/Al molar ratio compared to use of 
surfactants. Phase-pure cubic zeolites P with size of particles 17 nm were agglomerated 
in various sizes from 300 - 500 nm. 
Keywords: zeolite P, nanoparticles, aluminosilicates, hydrothermal synthesis, surfactants 
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1 Pregled literature 
1.1 Zeoliti  
Zeolite je prvi odkril švedski mineralog Axel F. Crønstedt leta 1756, njihovo ime pa je 
snoval iz grških besed ''zeo'' in lithos'' kar pomeni ''vrelni kamni''. Zeolite je prepoznal kot 
novo poglavje mineralov, ki so vsebovali hidratirane alumosilikate. Do leta 1940 so bili 
zeoliti materiali brez širše praktične uporabe. Preiskovali so jih pretežno mineralogi, 
katere so bolj zanimali narava in kristalizacijski pogoji kot pa njihova uporaba. Z 
odkritjem novih zeolitov, ki so jih pripravili v laboratoriju v 50-tih letih, se je povečalo 
tudi zanimanje za njihovo preiskovanje in rabo. Do sedaj je poznanih približno 200 
različnih vrst zeolitov, od tega jih 67 najdemo v naravi, njihova največja najdišča pa se 
nahajajo na Japonskem, Italiji, ZDA in drugod (Hrvaška, Srbija, Grčija..). Ostali zeoliti 
so sintetičnega izvora. [1] 
1.1.1 Zgradba in lastnosti zeolitov 
Zeoliti so kristalinične, hidratirane aluminosilikatne strukture s porami oz. odprtinami 
velikosti 0,3 – 2 nm. Zaradi njihove značilne strukture jih uvršamo med molekularna sita. 
[2] Ogrodje zeolitov je sestavljeno iz tetraedrov AlO4 in SiO4, ki se preko kisikovih 
atomov povezujejo v tridimenzionalne strukture z dobro opredeljeno velikostjo kanalov 
in votlin (Slika 1). [3] Imajo izjemne toplotne, mehanske, kemijske in fizikalne lastnosti. 
V veliki meri se zeoliti uporabljajo na področjih heterogene katalize, ionske izmenjave, 
adsorpcije, kemijske separacije, senzorike in membran. [4]  
 
Slika 1: Povezovanje AlO4 in SiO4 tetraedrov v zeolitno strukturo.  
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Lastnosti zeolitov so neločljivo povezane z njihovo strukturo, zato je za njihovo delovanje 
potrebno poznati atomsko zgradbo. Njihova najpomembnejša značilnost je odprto 
tridimenzionalno ogrodje, katerega primarne oz. osnovne gradbene enote so TO4 tetraedri 
(T predstavlja tetraedrično koordiniran Si ali Al kation). Tako se povezujejo v različne 
ogrodne strukture, kot med njimi pa meri med 130˚ in 180˚. [1] Navadno je pri 
aluminosilikatih določen delež silicijevih atomov zamenjan z aluminijevimi atomi do 
razmerja Si/Al 1 ali več. V porah zeolita se nahajajo kationi (npr. Na+), ki igrajo ključno 
vlogo pri stabilizaciji aluminijevih atomov v zeolitnem ogrodju. [5] Zeoliti imajo v porah 
tudi molekule vode, odstranimo pa jih lahko s segrevanjem oz. kalcinacijo, brez, da bi 
porušili strukturo zeolita. [6] 
1.1.2 Nanozeoliti 
Zeolite, ki imajo velikosti delcev manjše od 200 nm imenujemo nanozeoliti. V primerjavi 
z običajnimi zeoliti, katerih velikost znaša 1 µm ali več, imajo nanozeoliti večjo 
specifično površino, majhno razmerje med številom notranjih in površinskih atomov, kar 
se kaže v višji aktivnosti, zmogljivosti in tudi daljši življenjski dobi pri uporabi zeolita. 
Velika specifična površina nanozeolitov omogoča, da se na površini nahaja veliko število 
atomov, ki omogočajo dober stik in reakcije med površino in plinom ali tekočino. 
Nanozeoliti se ob pravilni pripravi večinoma ne združujejo v aglomerate, ampak se 
pojavljajo v obliki samostojnega kristala oz. monokristala nanometrske velikosti. 
Nanozeoliti zaradi svojih lastnosti omogočajo nove možnosti uporabe. [7, 8] 
1.2 Zeolit P 
Zeolit P pripada gizmondinskemu strukturnemu tipu (GIS). Le-ta je zgrajen iz dvojnih 
verig TO4 tetraedrov, ki se nadalje povezujejo s 4-členskimi obroči in kar vodi do 
nastanka tridimenzionalne porozne strukture (Slika 2). Nastalo ogrodje je zelo fleksibilno. 
[9]  
 
Slika 2: Prikaz gizmondinskega strukturnega tipa. [27]  
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Sintetični zeolit P (poimenovan tudi NaP) ima dvodimenzionalni sistem por z dvema 8-
členskima obročema z velikostjo 0,31 × 0,44 nm in 0,26 × 0,49 nm. Strukturna formula 
zeolita P je Na6Al6Si10O32 × 12 H2O. [10]  
Poznanih je veliko zeolitov z GIS ogrodno strukturo, npr. naravni zeoliti (angl. 
gismondine, garronite, gobbinsite) in sintetični zeoliti (P1, Pc – kubični P, P2, Pt – 
tetragonalni P). Za sintetični zeolit P sta značilni kubična (a = b = c, α = β = γ = 90 ˚) in 
tetragonalna (a = b ≠ c, α = β = γ = 90 ˚) simetrija osnovne celice, kateri se razlikujeta v 
dimenzijah stranic osnovne celice, ne pa tudi k kotih. Na sliki 3 je prikazana razlika med 
rentgenskimi praškovnimi difraktogrami za kubični (P1 Ref, Na-P1) in tetragonalni (P2 
Ref, Na-P2) zeolit P. [11] 
 
 
Slika 3: Primerjava rentgenskih praškovnih difraktogramov kubičnega (P1) in 
tetragonalnega (P2) zeolita P. [11] 
GIS in ostali sorodni materiali so se zaradi svoje strukture in primerne velikosti por 
izkazali kot odlični za uporabo pri katalitskem krekingu in v ionskih izmenjavah. Prav 
zaradi razmeroma majhnih por in fleksibilnosti je GIS eden izmed najbolj primernih 
materialov za selektivno ločevanje in zajem plina CO2. [11]  
Zeolit P se je do sedaj izkazal kot odličen tudi pri ločevanju majhnih molekul in adsorpciji 
vode. Zelo učinkovit je tudi na področju odstranjevanja težkih kovin, radioaktivnega in 
organskega onesnaženja ter pri proizvodnji naravi prijaznih detergentov. Razlog za 




1.3 Hidrotermalna sinteza zeolitov  
Sinteza zeolitov običajno poteka pri hidrotermalnih pogojih s segrevanjem reakcijske 
mešanice pri visokem tlaku (Slika 4). [9] Produkti nastajajo iz gelov, ki vsebujejo 
silicijeve in aluminijeve okside, ki gradijo ogrodje, strukturne usmerjevalce oz. template, 
topilo (voda) in mineralizatorje (npr. OH-, F-), ki usmerjajo proces raztapljanja in 
kondenzacije med kristalizacijo. Hidrotermalna laboratorijska kristalizacija poteka v 
avtoklavih s teflonskimi vložki v temperaturnem območju med 100 in 200 °C v različnih 
časovnih razponih pri avtogenem tlaku. [12] 
Pri sintezi zeolitov je pomembna izbira vira silicija (npr. vodno steklo, TEOS – tetraetilen 
ortosilikat) in aluminija (npr. aluminij, natrijevi in kalijevi aluminati, aluminijev 
hidroksid itd.). Pogoj za izbiro je predvsem njihova razpoložljivost, kemijska reaktivnost, 
cena in v zadnjem času tudi okoljska sprejemljivost. Reakcijski geli so običajno 
pripravljeni v vodnem in bazičnem območju (visok pH). Gele se nato segreva nad 100 ˚C 
v zaprtih jeklenih avtoklavih. Pripravljene produkte se na koncu prefiltrira, spira do 
ustreznega pH območja in posuši. [9] 
 
Slika 4: Prikaz hidrotermalne sinteze zeolitov. [15] 
Alternativno lahko zeolite pripravljamo tudi solvotermalno (topila: alkoholi, aceton itd.) 
ali ionotermalno (z npr. ionskimi tekočinami), za segrevanje med kristalizacijo produktov 




1.3.1 Vpliv parametrov na rast kristalov 
• Vpliv temperature, časa in pH 
Na splošno povišana temperatura in daljši čas pozitivno vplivata na nastanek zeolitov. 
Zviševanje temperature povečuje hitrost tvorbe in rast kristalnih jeder, sočasno se 
povečuje tudi kristaliničnost vzorca. Običajno najprej nastanejo termodinamsko najmanj 
ugodne faze (amorfna faza), s časom pa jih nadomestijo stabilnejše faze. Npr.: amorfna 
faza → faujasit (FAU) → Na-P (GIS). S temperaturo lahko tako vplivamo tudi na vrsto 
zeolita oz. produkta. Z nadaljnjim višanjem temperature se ustvarijo bolj goste oziroma 
neporozne faze. [13] 
Ključen pomen za tvorbo zeolitov ima pH reakcijske mešanice, ki se navadno nahaja v 
območju med 8 in 12. Povišan pH pospeši rast kristalov in skrajša čas pred nastankom 
kristalizacijskih jeder. Poleg pH so pomembni tudi 𝑂𝐻− ioni, ki delujejo kot 
mineralizatorji. Vloga mineralizatorja je, da se silicijevi in aluminijevi viri raztopijo z 
zadostno hitrostjo. [13] 
• Sestava reakcijskega gela 
Zeoliti nastajajo iz reakcijskih gelov v določenem molskem razmerju komponent, ki so 
običajno podana v obliki oksidnih formul (Al2O3, SiO2, Na2O). Značilnost nekaterih 
strukturnih tipov je, da lahko kristalizirajo v različnih razmerjih vhodnih komponent. 
Tudi s Si/Al razmerjem lahko usmerjamo nastanek določenih strukturnih tipov in velikost 
kristalov. Boljšo termično stabilnost in hidrofobnost dosežemo z višjim Si/Al razmerjem 
medtem, ko z nižjim Si/Al razmerjem dosežemo boljšo hidrofilnost in večinoma manjšo 
velikost por. [14] 
Višja Si/Al razmerja tudi upočasnjujejo hitrost rasti kristalov. Kristalizacija zeolitov z 
nižjim Si/Al razmerjem poteka hitreje medtem, ko kristalizacija zeolitov z višjim Si/Al 
razmerjem poteka dlje časa. Poleg spremembe časa kristalizacije, se z višanjem Si/Al 
razmerja povečuje tudi temperatura kristalizacije (iz 80 – 120 ˚C na 100 – 200 ˚C). [15] 
• Vpliv surfaktantov  
Surfaktanti oziroma površinsko aktivne snovi so organske molekule z dolgo 
ogljikovodikovo verigo, ki tvorijo micele pri rahlo povišanih temperaturah ali nekoliko 
višjih koncentracijah. Polarne glave in nepolarni repi surfaktantov se združujejo v topilu 
v različne agregate oz. geometrijske kombinacije molekul (sferične, cilindrične, 
planarne). [16] Glede na naboj polarnega dela molekul surfaktante delimo na neionske, 
kationske in anionske. Surfaktant se po končani reakciji odstrani s spiranjem s topilom 
ali s kalcinacijo, na mestu surfaktanta pa ostane praznina. Na nastalo strukturo vpliva 
izbira tipa surfaktanta skupaj s pH in temperaturo. [17]  
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1.4 Metode karakterizacije 
Za načrtovanje in optimizacijo sinteznega postopka je potrebna natančna karakterizacija 
sinteznih produktov. Z različnimi metodami karakterizacije določamo različne lastnosti 
kot so struktura, velikost delcev in kemijska sestava. Na podlagi rezultatov nato 
določimouspešnost sintez. Pomembna metoda za določevanje strukture kristaliničnih 
materialov je rentgenska praškovna difrakcija (XRPD). Za informacije o morfologiji in 
čistosti materialov se uporablja metoda pri kateri opazujemo material na vrstičnem 
elektronskem mikroskopu (SEM). S kombinacijo metode SEM z energijsko disperzivno 
rentgensko analizo (EDS), pridobimo informacije o elementni sestavi materiala. Za 
določitev termične stabilnosti materiala, vsebnosti vode in strukturnih usmerjevalcev se 
uporablja termogravimetrična analiza (TG). [14, 16] Z uporabo dinamičnega sipanja 
svetlobe (DLS) pa pridobimo dodatne informacije o velikosti in porazdelitvi delcev. [26] 
1.4.1 Rentgenska praškovna difrakcija (XRPD) 
Rentgenska praškovna difrakcija (angl. X-Ray Powder Diffraction - XRPD) je 
nedestruktivna metoda, ki se uporablja za karakterizacijo kristaliničnih materialov. Z 
XRPD metodo lahko karakteriziramo različne anorganske in organske materiale, 
farmacevtske spojine, minerale, kovine, keramike itd. Metoda se uporablja za določitev 
vrste prisotnih faz, za kvantitativno analizo prisotne faze in tudi za določitev napak v 
strukturi. Rentgensko praškovno difrakcijsko analizo se uporablja tudi za opazovanje 
obnašanja materialov pri spremembi zunanjih dejavnikov (temperatura, tlak, atmosfera, 
itd.) in razlago mehanizmov kemijskih reakcij. [18] 
Nastanek uklona pojasnjuje Braggov zakon (Slika 5): 
nλ = 2dhkl sinθ 
n ................... red ojačitve, 
λ ................... valovna dolžina rentgenske svetlobe, 
d ................... razdalja med dvema sosednjima kristalnima ravninama, 
θ ................... polovica uklonskega kota. 
 
Slika 5: Uklon rentgenskih žarkov – Braggov zakon. [19]  
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Rentgenski praškovni difraktometer je sestavljen iz rentgenske cevi, goniometra in 
detektorja, ki meri intenziteto na vzorcu sipane rentgenske svetlobe v odvisnosti od 
uklonskega kota. Žarki se na elektronih v preiskovani snovi uklanjajo, kadar rentgenska 
svetloba pada na ravnino kristala pod določenim kotom θ. Uklonjene rentgenske žarke se 
detektira z uporabo detektorjev, rezultate meritev pa predstavi v obliki praškovnega 
difraktograma, ki podaja zvezo med intenziteto sipanega žarka v odvisnosti od 
Braggovega kota (2θ). Pomembni podatki, ki jih razberemo iz praškovnega 
difraktograma, so položaji uklonskih maksimumov, ki so odvisni od velikosti in oblike 
osnovne celice kristalinične snovi, intenzitete maksimumov, ki so odvisne od vrste 
atomov in njihovega položaja v osnovni celici, širine uklonov, ki so povezane z velikostjo 
kristalitov in ozadje, ki je povezano z amorfnim delom vzorca. Določitev nove kristalne 
strukture je težavna, zato rentgensko praškovno analizo večinoma uporabljamo le za 
identifikacijo spojin. Pravimo, da praškovni posnetki predstavljajo prstni odtis spojine 
oziroma kristalne faze. [19, 20] 
 
 




1.4.2 Vrstična elektronska mikroskopija (SEM) 
Vrstični elektronski mikroskop (Slika 7) (angl. Scanning Electron Microscope – SEM) je 
napreden instrument, s pomočjo katerega opazujemo različne pojave na površini 
materiala. Vzorci se obstrelijo z elektroni z visoko energijo, posname oz. analizira pa se 
energija povratno sipanih in sekundarnih elektronov (signali), ki jih mikroskop nato 
pretvori v tridimenzionalno sliko. Slednji podajajo informacije o morfologiji, ki opisuje 
velikost in obliko materiala in topologiji, ki prikazuje površinske lastnosti npr. sestava, 
gladkost in hrapavost površine. Z metodo SEM preiskujemo in analiziramo materiale z 
visoko ločljivostjo. Omogoča visokokakovostno opazovanje, zajemanje podrobnih 
fotografij do 1 nm oziroma do 300.000-kratne povečave. [21] 
Vrstični elektronski mikroskop deluje tako, da elektronska puška emitira elektronske 
žarke v vakuum skozi elektromagnetno polje in leče. Žarki s pomočjo objektivne leče 
obstrelijo površino materiala in povzročijo veliko število signalov, ki se jih zaznava s 
pomočjo detektorja. [21] 
 
 
Slika 7: Vrstični elektronski mikroskop (Zeiss Supra 35 VP) na Kemijskem inštitutu.  
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Energijsko disperzivni rentgenski sistem (angl. Energy-dispersive X-ray Spectroscopy 
– EDS) običajno deluje v povezavi z vrstičnim elektronskim mikroskopom. Ta ustvarja 
visoko kvalitetne fotografije površine materiala tako, da material obstreli z žarki 
elektronov. Žarki elektronov ustvarijo različne signale, eni izmed teh pa so rentgenski 
žarki, ki so karakteristični za vsak element posebej. Te žarke nato EDS z uporabo Si(Li) 
detektorjev pretvori v koristne informacije prikazane v obliki spektra. Spektri prikazuje 
vrhove, kateri opredeljujejo prisotnost določenega elementa v vzorcu. EDS metoda se 
uporablja za kvalitativno (vrsta elementa v vzorcu) in kvantitativno analizo (vsebnost 
koncentracije elementa v vzorcu). Kombinacija SEM/EDS velja kot izredno uporabna 
metoda za karakterizacijo materialov, saj istočasno podaja informacije o morfologiji kot 
tudi elementni sestavi materiala. Tipične aplikacije SEM/EDS so denimo identifikacija in 
raziskovanje različnih struktur materialov, elementne in strukturne analize, preiskovanje 
površinske morfologije, napak v materialih itd. [24, 25] 
1.4.3 Termogravimetrična analiza (TG)  
Termogravimetrična analiza (angl. Thermogravimetric Analysis – TG) je metoda s katero 
merimo spremembo mase materiala, ki jo podajamo v obliki odvisnosti mase od 
temperature ali časa. Nosilec, na katerega je nasut material se nahaja v izolirani peči v 
kateri se material prepihuje s toplim ali hladnih plinom. Material se običajno segreva 
zvezno s konstantno naraščajočo temperaturo ali pa se zadržuje pri določeni temperaturi. 
Sistem se prepihuje s plini, ki so lahko inertni, reduktivni ali oksidativni. Poleg TG 
krivulje odvisnosti mase od časa in temperature, lahko podajamo tudi DTG krivuljo 
(derivativna termogravimetrična analiza), ki prikazuje spreminjanje hitrosti izgube mase. 
[22, 23] 
1.4.4 Dinamično sipanje svetlobe (DLS) 
Metodo za določevanje velikosti, porazdelitve in oblike delcev s pomočjo laserskih 
žarkov imenujemo dinamično sipanje svetlobe (angl. Dynamic Light Scattering – DLS). 
Delci se nahajajo v raztopini oziroma mediju (običajno voda), ki je v konstantnem 
gibanju. Ob trku laserske svetlobe se delci vzburijo in pri tem spremenijo valovno 
dolžino. Sprememba valovne dolžine nato podaja informacije o obliki, velikosti in 
porazdelitvi delcev. Sama metoda ni primerna za podajanje informacij o strukturah 
delcev, zato se rezultate DLS metode podaja v kombinaciji z rezultati vrstičnega 
elektronskega mikroskopa in/ali rentgenske praškovne analize. [26]  
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2 Namen dela  
Namen diplomskega dela je bila priprava nanometerskih kristalov zeolita P (100 – 300 
nm) za kasnejšo vgradnjo v polimerno matriko in testiranje za selektivni zajem CO2. 
Zeolit P ima kanale premera 0.33 nm, običajno pa tvori kristale velikosti nekaj μm, ti pa 
se med sabo povezujejo v agregate. Prvi del diplomskega dela je bil zato namenjen 
optimizaciji sinteznega postopka in pripravi fazno čistega kubičnega zeolita P1 (v 
nadaljevanju zeolit P) s čim manjšo velikostjo kristalov, v drugem delu pa smo imeli 
namen določiti pogoje, ki preprečijo aglomeracijo, saj se drugače zeolita ne da uspešno 
vgraditi v polimerno matriko. 
Na velikost kristalov zeolita sem imel namen vplivati s spreminjanjem sinteznih 
parametrov kot so temperatura, čas, molsko razmerje, pH reaktantov, kristalizacija v 
avtoklavih itd. Preprečitev aglomeracije kristalov pa sem imel namen doseči z obdelavo 
z različnimi surfaktanti (neionski, anionski, kationski) in spreminjanjem molskega (Si/Al) 
razmerja. 
Za karakterizacijo pripravljenih produktov smo predvideli uporabo naslednjih metod: 
rentgenska praškovna difrakcija (XRPD) za identifikacijo kristaličnih faz oziroma 
topologije zeolita, vrstična elektronska mikroskopija (SEM) za določitev oblike in 
velikosti kristalov, EDS elementna analiza v povezavi z vrstičnim elektronskim 
mikroskopom za določitev elementne sestave, termogravimetrična analiza (TG) za 
določanje termične stabilnosti, prisotnosti vode in strukturnih usmerjevalcev v zeolitnem 
ogrodju, dinamično sipanje svetlobe (DLS) za določevanje velikosti delcev in CHN 
analiza za določevanje prisotnosti organskih faz. 
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3 Eksperimentalni del  
3.1 Uporabljene kemikalije 
• Natrijev aluminat (Silkem, c(Al2O3) = 147,39 g/L, c(Na2O) = 167,4 g/L, NaAlO2) 
• Vodno steklo 3M (Silkem, W(SiO2) = 27,40 %, W(Na2O) = 8,54 %, Na2SiO3) 
• Natrijev dodecil sulfat (Sigma-Aldrich, ≥98,5%, NaC12H25SO4) 
• Triton X-100 (Roche, t-Oct-C6H4-(OCH2CH2)xOH, x= 9-10) 
• Palmitinska kislina (Acros, 98%, C16H32O2) 
• Oleinska kislina (Sigma-Aldrich , 98%, C18H34O2) 
• Heksadeciltrimetilamonijev klorid (Acros, 99%, CH3(CH2)15N(Cl)(CH3)3) 
• Polietilen glikol (Sigma-Aldrich, C5H14O4) 
• Destilirana voda  
3.2 Sinteza - zeolit P 
Eksperimentalni del diplomske naloge sem izvedel na Odseku za anorgansko kemijo in 
tehnologijo na Kemijskem inštitutu, po postopku za sintezo zeolita P. [28] 
Sinteze so potekale pri povišanem tlaku in različnih temperaturah. Zaradi reaktivnosti 
silicija so sinteze potekale v teflonskih vložkih in avtoklavih iz nerjavečega jekla. Molsko 
razmerje gelov, kristalizacijskih pogoji, vrsta surfaktantov in opisi produktov so 
zabeleženi v tabelah 1, 2 in 3. Produkti uspešnih sintez so obarvani z zeleno medtem, ko 
so produkti neuspešnih sintez obarvani z rdečo barvo. Vse sinteze so potekale po 
hidrotermalnem postopku za pripravo zeolitov, produkte po končanih uspešnih sintezah 
pa smo karakterizirali z različnimi metodami (XRPD, SEM, TG, EDS, CHN in DLS).  
Izbrani sintezni postopek iz literature sem optimiziral tako, da sem na izbrano molsko 
razmerje vplival z različnimi temperaturami in časi kristalizacije. Na podlagi opravljenih 




3.2.1 Sintezni postopek 
Izračunano maso vodnega stekla in destilirane vode sem zatehtal v posodo iz nerjavečega 
jekla in segrel na temperaturo 90 ˚C. Ob intenzivnem mešanju sem v raztopino vodnega 
stekla dodal predhodno segret (T = 90 ˚C) natrijev aluminat. Po 10 minutah mešanja, sem 
reakcijskemu gelu dodal kristalizacijska jedra ter intenzivno mešal eno uro. Reakcijski 
gel sem nato prelil v več teflonskih vložkov, jih vstavil v jeklene avtoklave in segreval 
določen čas v sušilniku ogretem na 105 ˚C. Po končani kristalizaciji sem produktom 
izmeril pH, jih prefiltriral, spiral z destilirano vodo in posušil v sušilniku pri 50 ˚C. 
3.2.2 Dodatek surfaktantov 
Sintezi postopek priprave je opisan v točki 3.2.1. V tem delu sem raziskoval vpliv 
različnih surfaktantov na sintezo zeolita P, zato sem pri pripravi reakcijskega gela, za 
dodatkom kristalizacijskih jeder v reakcijski gel dodal tudi različne surfaktante: Pluronic 
F-127, natrijev dodecil sulfat, Triton X-100, palmitinska kislina, oleinska kislina. Pogoji 
in rezultati sinteze so zapisani v tabeli 2.  
3.2.3 Spreminjanje razmerja Si/Al 
Sintezi postopek priprave je opisan v točki 3.2.1. Pred izvedbo sinteze sem spreminjal 
molsko razmerje vhodnih komponent z nižanjem množine aluminija v reakcijskemu gelu. 
Pogoji in rezultati sinteze so zapisani v tabeli 3. 
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Tabela 1: Optimizacija sinteznega postopka za zeolit P.  











































Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 137.5 H2O 80 
150 
160 
16 50 14 14 kankrinit 
 
TM  temperatura mešanja  
TS   temperatura sušenja 
TK  temperatura kristalizacije  
tK  čas kristalizacije 
pHZ  pH na začetku sinteze 
pHK  pH po koncu sinteze  
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Tabela 2: Podatki sintez zeolita P z uporabo različnih surfaktantov. 
Št. 
sinteze 
Oznaka vzorca Surfaktant 
Vrsta 
surf. 









pHz pHK Produkt 
23. 23-DD-ZP-105-1h Palmitinska kislina A Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 1 50 14 14 zeolit P 
32. 
32-DD-ZP-105-1h Natrijev dodecil 
sulfat 
A Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 zeolit P 
32-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit P 
37. 
37-DD-ZP-105-1h 
Oleinska kislina A Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 zeolit P 
37-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit P 
38. 
38-DD-ZP-105-1h 
Triton X-100 N Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 zeolit P 
38-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit P 
26. 
26-DD-ZP-105-1h 
Polietilen glikol N Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 amorfno 




K Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 amorfno 
29-DD-ZP-105-2h 2 14 13 amorfno 
  
TM (°C)  temperatura mešanja  A   anionski surfaktant 
TK (°C)  temperatura kristalizacije K   kationski surfaktant 
tK (h)   čas kristalizacije N   neionski surfaktant 
TS (°C)  temperatura sušenja 
pHZ   pH na začetku sinteze 
pHK   pH po koncu sinteze 
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Tabela 3: Podatki sintez zeolita P z spreminjanjem razmerja Si/Al.  









pHz pHK Produkt 
53. 
53-DD-ZP-105-1h 
0,59 0.8 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 amorfno 
53-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit P 
54. 
54-DD-ZP-105-1h 
0,44 0.6 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 amorfno 
54-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit P 
55. 
55-DD-ZP-105-1h 
0,29 0.4 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 amorfno 
55-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit P 
56. 
56-DD-ZP-105-1h 
0,15 0.2 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
12 12 amorfno 
56-DD-ZP-105-2h 2 12 12 amorfno 
57. 
57-DD-ZP-105-1h 
0,07 0.1 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
12 12 amorfno 
57-DD-ZP-105-2h 2 12 12 amorfno 
61. 
61-DD-ZP-105-1h 
0,74 1.0 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O 90 105 
1 
50 
14 14 amorfno 
61-DD-ZP-105-2h 2 14 14 zeolit A (LTA) 
 
Si/Al   razmerje Si/Al atomov v reakcijskemu gelu 
TM (°C)  temperatura mešanja 
TK (°C)  temperatura kristalizacije 
tK (h)   čas kristalizacije 
TS (°C)  temperatura sušenja 
pHZ   pH na začetku sinteze 
pHK   pH po koncu reakcije 
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3.3 Karakterizacija produktov 
3.3.1 Rentgenska praškovna difrakcija (XRPD) 
Rentgenski praškovni difraktogrami so bili posneti na rentgenskem praškovnem 
difraktometru PANalytical XˈPert PRO MPD (CuKα sevanje, λ=1,5406 Å) na Odseku za 
anorgansko kemijo in tehnologijo na Kemijskem inštitutu. Difraktogrami so bili posneti 
v 2θ območju med 5 in 35° z integracijskim časom 100 sekund in pri sobni temperaturi s 
korakom 0,033° 2θ.  
3.3.2 Vrstična elektronska mikroskopija (SEM) 
SEM fotografije so bile posnete na vrstičnem elektronskim mikroskopom Carl Zeiss 
SupraTM 35 VP z uporabo Everhart-Thorney-jevega detektorja na Kemijskem inštitutu.  
3.3.3 Termogravimetrična analiza (TG)  
Termično analizo sem opravil na Q5000 IR (TA Instruments) v pretoku zraka s hitrostjo 
10°C/min v temperaturnem območju med 25 in 300/600 °C na Odseku za anorgansko 
kemijo in tehnologijo na Kemijskem inštitutu. 
3.3.4 Energijsko disperzivna rentgenska analiza (EDS) 
Elementna analiza produktov je bila opravljena na z energijsko disperzivno rentgensko 
analizo na vrstičnem elektronskem mikroskopu Zeiss SupraTM 35 VP s programsko 
opremo za analizo rentgenskih žarkov INCA Energy na Kemijskem inštitutu.  
3.3.5 Dinamično sipanje svetlobe (DLS) 
Meritve dinamičnega sipanja svetlobe sem izvedel na Microtrac S3500 na Odseku za 
anorgansko kemijo in tehnologijo na Kemijskem inštitutu. 
3.3.6 CHN analiza  
CHN analiza je bila izvedena z uporabo Perkin Elmer, Element analyzer 2400 Series II 




4 Rezultati in razprava 
4.1 Optimizacija sinteznega postopka 
Sinteze so potekale po hidrotermalnem postopku za sintezo zeolita P opisano v literaturi 
[28]. Sintezni postopek sem najprej optimiziral tako, da sem s parametri (čas in 
temperatura kristalizacije, čas sušenja) vplival na potek sinteze. Pogoje kristalizacije, 
molsko razmerje in produkte sem beležil v tabeli 1.  
• Rezultati XRPD analize 
 
Slika 8: Primerjava rentgenskih praškovnih difraktogramov zeolita P, pripravljenega z 
različnimi časi kristalizacije in pri različnih temperaturah sušenja. 
Na sliki 8 so prikazani rentgenski praškovni difraktogrami zeolita P, ki so bili pripravljeni 
iz istega reakcijskega gela z molskim razmerjem Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 137.5 H2O. 
Vzorci z oznako 05 so bili sušeni pri temperaturi 105 °C medtem, ko so bili vzorci z 
oznako 06 sušeni pri temperaturi 50 °C. Na podlagi izmerjenih difraktogramov za 
produkte iz sinteze z oznako 05 je razvidno, da je po 1 uri sušenja poleg zeolita P nastala 
tudi sodalitna in filipsitna faza. Iz difraktogramov z oznako 06 je razvidno, da je nastal 
fazno čist zeolit P pri temperaturi sušenja 50 °C.  
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Slika 9: Primerjava rentgenskih praškovnih difraktogramov za produkte z različnimi 
temperaturami kristalizacije zeolita P. 
Rentgenski praškovni difraktogrami na sliki 9 prikazujejo nastanek zeolita P v 
temperaturnem območju 80 – 160 °C, ki so bili pripravljeni iz istih reakcijskih gelov z 
molskim razmerjem Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 137.5 H2O. Iz difraktogramov je 
razvidno, da v temperaturnem območju 80 – 110 °C nastal fazno čist kubični zeolit P 
medtem, ko je pri temperaturah 150 in 160 °C zeolit P prehajal v kankrinit. 
 
Slika 10: Rentgenski praškovni difraktogrami za produkte zeolita P z različnim deležem 
vode.   
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Na sliki 10 so prikazani rentgenski praškovni difraktogrami za vzorce z oznako 06, 09 in 
13, ki so bili pripravljeni z različnimi molskimi deleži vode. Reakcijski gel vzorca z 
oznako 06 je bil pripravljen v molskem razmerju Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 137,5 H2O, 
vzorec z oznako 09 v molskem razmerju Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O in 
vzorec z oznako 13 v molskem razmerju Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 90.0 H2O. Iz 
difraktogramov je razvidno, da je nastal fazno čist zeolit P v vseh vzorcih. Zaradi večje 
količine in boljše homogenosti reakcijskega gela se je kot optimalno molsko razmerje 
izkazalo: 1.0 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O. 
 
• Rezultati SEM analize 
 
Slika 11: SEM posnetek manjših aglomeratov zeolita P (vzorec 06).  
Posnetka (sliki 11 in 12) pridobljena na vrstičnem elektronskem mikroskopu prikazujeta 
vzorec z oznako 06. Osnovi delci zeolita P ocenjeni s pomočjo Scherrer-jevega računala 
v programski opremi X'pert High Score Plus (v nadaljevanju Scherrer računalo) merijo 
približno 30 nm, ki pa se nadalje povezujejo v manjše aglomerate velikosti 300 – 500 nm 
(slika 11). Le-ti pa se nadalje združujejo v večje aglomerate velikosti približno med 60 – 




Slika 12: SEM posnetek večjih aglomeratov zeolita P (vzorec 06). 
Na podlagi rezultatov sem določil optimalne pogoje za sintezo fazno čistega kubičnega 
zeolita P z molskim razmerjem 1.0 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 200.0 H2O. Za pripravo 
reakcijskega gela sem določil temperaturo 90 °C medtem, ko je temperatura kristalizacije 
znašala 105 °C. Temperatura sušenja ni presegala 50 °C. Optimizirane pogoje sem 




4.2 Vpliv surfaktantov na velikost delcev  
• Rezultati XRPD analize 
 
Slika 13: Rentgenski praškovni difraktogrami zeolita P pri uporabi surfaktantov. 
Na sliki 13 so prikazani rentgenski praškovni difraktogrami vzorcev, ki so bili 
pripravljeni iz istega reakcijskega gel v molskem razmerju Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 Na2O : 
200.0 H2O ob uporabi različnih surfaktantov (tabela 2). Vzorci z oznako 23, 32, 37 in 38 
prikazujejo nastanek fazno čistega kubičnega zeolita P medtem, ko vzorca z oznako 26 
in 29 prikazujeta amorfno ozadje, kar nakazuje na neuspešno sintezo. Kot uspešno 
uporabljeni surfaktanti so se izkazali palmitinska kislina (vzorec 23), natrijev dodecil 
sulfat (vzorec 32), oleinska kislina (vzorec 37) in Triton X-100 (vzorec 38). Ostali 
kristalizacijski pogoji in rezultati so zabeleženi v tabeli 2.  
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• Rezultati SEM analize 
 
Slika 14: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 23) z uporabo palmitinske kisline. 
 
Slika 15: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 23) z uporabo palmitinske kisline. 
Posnetka (sliki 14 in 15), pridobljena na vrstičnem elektronskem mikroskopu, prikazujeta 
delce zeolita P ob uporabi palmitinske kisline (vzorec 23) kot surfaktanta. Osnovni delci, 
ocenjeni z uporabo Scherrer računala, merijo približno 25 nm. Iz SEM posnetka (slika 
15) je razvidno, da se osnovni delci združujejo v manjše aglomerate velikosti približno 
300 – 500 nm, ti pa se nato povezujejo v večje aglomerate velikosti 10 – 20 µm (slika 
14). Iz posnetkov je razvidno, da so delci različnih velikosti, močno aglomerirani in 
povezani v obliki plasti.   
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Slika 16: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 32) z uporabo natrijevega dodecil sulfata. 
 
Slika 17: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 32) z uporabo natrijevega dodecil sulfata. 
Posnetka (sliki 16 in 17), pridobljena na vrstičnem elektronskem mikroskopu, prikazujeta 
delce zeolita P ob uporabi natrijevega dodecil sulfata (vzorec 32) kot surfaktanta. Osnovni 
delci, ocenjeni z uporabo Scherrer računala, merijo približno 18 nm. Iz SEM posnetka 
(slika 17) je razvidno, da se osnovni delci združujejo v manjše aglomerate velikosti 
približno 300 – 500 nm, ti pa se nato povezujejo v večje aglomerate velikosti 10 – 50 µm 
(slika 16). Delci so različnih velikosti, oblik in se med seboj neenakomerno povezujejo.   
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Slika 18: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 37) z uporabo oleinske kisline. 
 
Slika 19: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 37) z uporabo oleinske kisline.  
Posnetka (sliki 18 in 19) pridobljena na vrstičnem elektronskem mikroskopu prikazujeta 
delce zeolita P ob uporabi oleinske kisline (vzorec 37) kot surfaktanta. Osnovni delci, 
ocenjeni z uporabo Scherrer računala, merijo približno 18 nm. Iz SEM posnetka (slika 
19) je razvidno, da se osnovni delci združujejo v manjše aglomerate velikosti približno 
200 - 700 nm, ti pa se nato povezujejo v aglomerate večje kot 20 µm (slika 18). 




Slika 20: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 38) z uporabo Triton X-100.  
 
Slika 21: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 38) z uporabo Triton X-100. 
Posnetka (sliki 20 in 21), pridobljena na vrstičnem elektronskem mikroskopu, prikazujeta 
delce zeolita P ob uporabi Triton X-100 (vzorec 38) kot surfaktanta. Osnovni delci, 
ocenjeni z uporabo Scherrer računala, merijo približno 21 nm. Iz SEM posnetka (slika 
21) je razvidno, da se osnovni delci združujejo v manjše aglomerate velikosti približno 
300 – 600 nm, ti pa se nato povezujejo v večje zamrežene aglomerate (slika 20). 
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• Rezultati TG analize 
 
Slika 22: Termogravimetrična analiza zeolita P z uporabljenimi surfaktanti.  
Iz TG in DTG krivulj (slika 22) sintetiziranega zeolita P (tabela 2) pripravljenega iz istih 
reakcijskih gelov razločimo več masnih izgub. Prvo masno izgubo do približno 200 °C, 
ki jo opazimo prvi vseh štirih vzorcih lahko opišemo kot izgubo fizikalno in delno 
kristalno vezane vode. Izgube mase vzorca glede na celotno maso so zabeležene v tabeli 
4. Pri vzorcih z oznako 23 in 37 lahko med 250 in 400 °C opazimo drugo izgubo mase, 
ki jo lahko opišemo kot izgubo organske faze (tabela 4). Prisotnost organske faze je bila 
potrjena s pomočjo CHN analize, in sicer: vzorec z oznako 23 vsebuje 11,25 % ogljika in 
2,99 % vodika, vzorec 37 pa vsebuje 7,13 % ogljika in 2,46 % vodika.  
Tabela 4: Izgube mase vzorcev pri termogravimetrični analizi. 
Oznaka vzorca Izguba mase vode (%) Izguba mase organske faze (%) 
23-DD-ZP-105-2h 12,02 17,18 
32-DD-ZP-105-2h 18,51 / 
37-DD-ZP-105-2h 15,16 11,26 




• Rezultati DLS analize 
 
Slika 23: Grafični prikaz rezultatov DLS meritve. 
Na sliki 23 so prikazani grafi DLS meritev. Krivulje, označene s črno barvo, prikazujejo 
meritve pred ultrazvočnim razbijanjem medtem, ko krivulje rdeče barve prikazujejo 
meritve po ultrazvočnem razbijanju aglomeratov.  
Grafi kažejo, da vzorci ne vsebujejo nanometrskih delcev zeolita P oziroma, da se kristali 
zeolita P verjetno nahajajo v obliki večjih aglomeratov velikosti od 1 – 100 µm, kar lahko 
potrdim tudi z rezultati SEM analize. Povprečne velikosti aglomeratov znašajo približno 
5 – 10 µm.  
Na velikost aglomeratov zeolita P sem poskušal vplivati tudi s po-sinteznim ultrazvočnim 
razbijanjem. Izkazalo se je, da je ultrazvok uspešno razbil aglomerate večje od 20 µm. 
Aglomerati po ultrazvočnem razbijanju so v velikosti 1 – 20 µm, njihova povprečna 
velikost pa znaša približno 4 µm. Z ultrazvokom sem uspešno vplival na zmanjševanje 
velikosti aglomeratov, po pričakovanju pa neuspešno na velikost nanometrskih kristalov 
zeolita P.  
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4.3 Vpliv molskega razmerja Si/Al na velikost delcev 
• Rezultati XRPD analize 
 
Slika 24: Rentgenski praškovni difraktogrami vzorcev s spremenjenim Si/Al razmerjem 
v zeolitu P. 
Na sliki 24 so prikazani rentgenski praškovni difraktogrami zeolita P, ki so bili 
pripravljeni iz reakcijskega gela v molskem razmerju 0.1 – 1.0 Al2O3 : 2.7 SiO2 : 3.0 
Na2O : 200.0 H2O ob upoštevanju različnih Si/Al razmerij (tabela 3).  
Iz difraktogramov je razvidno, da je fazno čist kubičen zeolit P nastal pri vzorcih z 
oznakami 53, 54 in 55 s Si/Al razmerjem 0,8 – 0,4. Vzorca z oznako 56 in 57 nakazujeta 





Slika 25: Visokotemperaturni rentgenski praškovni difraktogrami vzorca z oznako 55.  
Za vzorec z oznako 55 je bila izvedena tudi visokotemperaturna rentgenska praškovna 
difrakcija (slika 25) v temperaturnem območju 25 – 600 °C. Iz difraktogramov je 
razvidno, da je zeolit P obstojen do temperature 100 °C, nato pa prehaja v filipsitno fazo. 
Pri temperaturi 150 °C dosežemo popolno transformacijo zeolita P v filipsitno fazo (PHI).  
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• Rezultati SEM analize 
 
Slika 26: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 53) s Si/Al razmerjem 0,79.  
 
Slika 27: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 53) s Si/Al razmerjem 0,79. 
SEM posnetka (sliki 26 in 27) prikazujeta delce zeolita P z znižanim deležem aluminija 
(Si/Al razmerje 0,79). Osnovni delci, ocenjeni s pomočjo Scherrer računala, merijo 
približno 18 nm. Nastali osnovni delci so povezani v manjše aglomerate velikosti 
približno 400 – 600 nm (slika 27), ti pa se med seboj povezujejo v večje aglomerate 
velikosti 20 – 30 µm (slika 26).   
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Slika 28: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 54) s Si/Al razmerjem 0,64.  
 
Slika 29: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 54) s Si/Al razmerjem 0,64. 
SEM posnetka (slika 28 in 29) prikazujeta delce zeolita P z znižanim deležem aluminija 
(Si/Al razmerje 0,64). Osnovni delci, ocenjeni s pomočjo Scherrer računala, merijo 
približno 22 nm. Nastali osnovni delci so povezani v manjše aglomerate (slika 29) 
velikosti približno 500 nm - 1 µm, ti pa se med seboj povezujejo v večje zamrežene 
aglomerate (slika 28). 
Nastali delci so manj aglomerirani oz. delujejo bolj zračni, na sliki 28 pa lahko opazimo, 
da so delci v notranjosti votli oz. perforirani.   
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Slika 30: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 55) s Si/Al razmerjem 0,53. 
 
Slika 31: SEM posnetek delcev zeolita P (vzorec 55) s Si/Al razmerjem 0,53. 
SEM posnetka (slika 30 in 31) prikazujeta delce zeolita P z znižanim deležem aluminija 
(Si/Al razmerje 0,53). Osnovni delci, ocenjeni s pomočjo Scherrer računala, merijo 
približno 17 nm. Nastali osnovni delci so povezani v manjše aglomerate (slika 31) 
velikosti približno 500 nm, ti pa se med seboj povezujejo v večje zamrežene aglomerate 
(slika 30) različnih velikosti.  
Iz posnetkov je razvidno, da so delci perforirani, enakomernih oblik in velikosti ter manj 
aglomerirani.  
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• Rezultati EDS analize 
Za vzorce z oznako 53, 54 in 55 je bila opravljena elementna analiza, rezultati so zapisani 
v tabeli 5. Vsi rezultati so v obliki povprečnih atomskih deležev.  
Rezultati elementne analize so pokazali ustrezno zniževanje deleža vgrajenega aluminija, 
kar lahko potrdi uspešno zniževanje deleža aluminija v reakcijskem gelu. Rezultati 
izmerjenega deleža in izračunanega deleža vgrajenega aluminija rahlo odstopajo, vendar 
sledijo trendu. Iz podatkov je razvidno, da zeolit P nastaja do Si/Al razmerja 0,29 v 
reakcijskem gelu. 
Rezultati elementne analize so prav tako pokazali, da je delež natrija, ki je potreben za 
stabilizacijo zeolitnega ogrodja približno enak deležu aluminija (Na/Al ≈ 1:1), kar je v 
skladu s pričakovanji.  
Tabela 5: Rezultati elementne analize.  
Vzorec Si (%) Al (%) Na (%) O (%) Si/Al (izr.) Si/Al (izm.) 
53-DD-ZP-105-2h 13,86 11,01 10,73 64,35 0,59 0,79 
54-DD-ZP-105-2h 15,38 9,97 9,79 64,72 0,44 0,64 
55-DD-ZP-105-2h 16,78 8,96 9,01 65,02 0,29 0,53 
 
izr.   Si/Al razmerje glede na reakcijski gel 




• Rezultati TG analize 
 
Slika 32: Termogravimetrična analiza zeolita P z različnimi Si/Al razmerji.  
Iz TG in DTG krivulj (slika 32) sintetiziranega zeolita P (tabela 3) lahko razločimo masne 
izgube za vse tri vzorce do temperature približno 200 °C. To masno izgubo lahko opišemo 
kot izguba fizikalno in delno kristalno vezane vode. Izguba mase za posamezni vzorec 
(tabela 6) glede na celotno maso znaša približno 18 %.  
Tabela 6: Izguba mase vzorcev pri termogravimetrični analizi.  






• Rezultati DLS analize 
 
Slika 33: Grafični prikaz rezultatov DLS meritve. 
Na sliki 33 so prikazani grafi DLS meritev. Krivulje označene s črno barvo prikazujejo 
meritve pred ultrazvočnim razbijanjem vzorca, medtem ko krivulje rdeče barve 
prikazujejo meritve po ultrazvočnem razbijanju. 
Iz krivulj pred ultrazvočnim razbijanjem je razvidno, da velikosti aglomeratov zeolita P 
znašajo 1 – 20 µm, njihova povprečna velikost pa znaša približno 4 µm, kar je razvidno 
tudi iz SEM fotografij. Na velikost delcev in aglomeratov sem vplival tudi s po-sinteznim 
ultrazvočnim razbijanjem. Iz krivulj (rdeče barve) je razvidno, da je tokrat ultrazvok 
povzročil zmanjšanje velikosti aglomeratov in da je nastal majhen delež nanometrskih 
delcev zeolita P. In sicer, pri vzorcu z oznako 53 lahko iz grafa opazimo zmanjšanje 
deleža aglomeratov in pojav delcev v velikosti 400 nm - 1 µm. Povprečna velikost delcev 




S hidrotermalno sintezo sem sintetiziral fazno čist kubičen zeolit P strukturnega tipa GIS. 
Sinteza zeolita P je potekala iz istih reakcijskih gelov z različnimi molskimi razmerji. 
Sintezni postopek sem najprej optimiziral, določil kristalizacijske pogoje in molsko 
razmerje. Ocenjena velikost nastalih osnovnih delcev zeolita P znaša 25 nm. Nastali 
osnovni delci se povezujejo v manjše aglomerate velikosti približno 300 – 500 nm, kateri 
pa se med seboj povezujejo v večje aglomerate velikosti 20 µm.  
Na aglomeracijo delcev zeolita P sem poskušal vplivati z uporabo različnih surfaktantov 
(ionski, anionski in kationski), ki sem jih dodajal v reakcijske gele. Fazno čist kubični 
zeolit P je nastal pri uporabi palmitinske kisline, natrijevega dodecil sulfata, oleinske 
kisline in Triton X-100. Ocenjena velikost osnovnih delcev znaša med 18 – 25 nm, ti so 
se nadalje povezovali v manjše aglomerate velikosti 300 – 500 nm. Le-ti so se združevali 
v večje aglomerate velikosti več kot 10 µm. Z uporabo različnih surfaktantov sem le delno 
oz. nepopolno vplival na velikost in aglomeriranost delcev zeolita P. TG in DTG krivulji 
za vzorca s palmitinsko in oleinsko kislino sta pokazali odstopanje od ostalih krivulj v 
območju 250 – 400 °C. To je nakazovalo na ostanek organskih surfaktantov v vzorcih, 
kar sem potrdil s CHN analizo. Na velikosti in aglomeracijo delcev sem vplival tudi s po-
sinteznim obdelovanjem zeolitov z ultrazvokom. Z ultrazvokom sem uspešno vplival na 
zmanjševanje velikosti aglomeratov, po pričakovanju pa neuspešno na velikost 
nanometrskih delcev zeolita P.  
Na preprečitev aglomeracije sem pokušal vplivati tudi z zniževanjem deleža aluminija v 
molskem razmerju sestavin gela. Uspešno sem sintetiziral fazno čist kubični zeolit P v 
območju molskega (Si/Al) razmerja 0,8 – 0,4. Zniževanje deleža aluminija sem potrdil z 
EDS analizo, ki je pokazala ustrezno zniževanje deleža aluminija v vzorcu. Ocenjena 
velikost osnovnih delcev znaša med 17 – 22 nm, ti so se nadalje povezovali v manjše 
aglomerate velikosti približno 500 nm. Nastali aglomerati se med seboj povezujejo v 
aglomerate, večje od 10 µm, ali zamrežene aglomerate različnih velikosti. Ne glede na 
spremenjeno molsko razmerje, TG in DTG krivulji ne kažeta večjih razlik med vzorci. 
Prav tako sem tudi pri vzorcih s spremenjenim Si/Al razmerjem na velikost delcev vplival 
s po-sinteznim ultrazvočnim razbijanjem delcev. Ultrazvok je uspešno razbil aglomerate, 
ne pa tudi nanometerskih delcev zeolita P. S spreminjanjem razmerja Si/Al sem dosegel 
manjšo aglomeriranost, boljšo zračnost in enakomerno obliko delcev zeolita P. Nastali 
delci so delno tudi perforirani, kar verjetno nakazuje, da so v notranjosti votli. S 
spreminjanem Si/Al razmerja sem na velikost in aglomeriranost delcev vplival uspešneje 
kot z uporabo surfaktantov.  
Drugi postopki, s katerimi bi lahko vplival na velikost in aglomeriranost delcev zeolita P 
so še mikrovalovna sinteza, sinteze pri atmosferskih pogojih, uporaba različnih 
templatov, temperatur in časov kristalizacija, in bodo preučeni v prihodnosti.  
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